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PROCEDE D'ELABORATION DE SUBSTITUTS OSSEUX SYNTHETIQUES DE POROSITE CONTROLEE 

L 1 invention concerne un proc£d£ de preparation 
5 d'une cferamique synth6tique macro-poreuse destinfee 
notamment a la substitution osseuse, la c£ramique 
pr£sentant une dimension contrdlfie d* interconnexion entre 
les pores, ainsi qu'une porosit§ et une taille de pores 
contrdlees. 

10 

Les proc6des du type pr6cit6, connus de l'art 
antfirieur, pr6sentent un certain nombre d' inconvenient s. 

En effet, ces proc6d6s ne permettent pas de 
15 maltriser totalement 1 1 architecture poreuse de la cferamique 
obtenue, a savoir notamment le contrdle de la taille et de 
la forme des macro-pores, leur repartition au sein de la 
matrice ceramique, mais aussi de la taille des 
interconnexions entre macro-pores, 

20 

Or, ce manque de contrdle diminue l'efficacite 
biologique des c£ramiques, ce qui se caract£rise, dans le 
cas d'une application a la substitution osseuse, par une 
mauvaise rehabilitation osseuse ou, tout du moins, une 
25 rehabilitation partielle de celle-ci. 

De plus, des h6t§rog£n§it6s du comportement 
m6canique, notamment a la compression, sont souvent 
relev6es du fait de la non parfaite reproductibilite des 
3 0 architectures. 

Certains proc6d£s pr£conisent d'exercer une 
pression sur les particules entass6es, destinies a former 
les pores, afin de contrdler le diamfctre d • interconnexion. 
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Cependant, ce type de proc£de ne permet pas un 
contrdle effectif de 1 1 interconnexion, qui soit homog&ie, 
facilement reproductible et 6volutif. 

5 Par ailleurs, les heterogeneites des structures des 

substituts osseux c£ramiques de I'art ant£rieur induisent 
souvent des comportements mecaniques variables. 

La valeur des r&sistances m6caniques, du fait du 
10 non contrfile total des architectures, est souvent faible, 
et en particulier en compression. II est necessaire de 
limiter les solicitations mecaniques sur 1' implant et par 
voie de consequence, de reduire la taille des pieces 
fabriqu6es en vue de limiter les risques de faillite 
15 mecanique du systfeme implant-os receveur. 

L'etat de la technique est notamment reprfesente par 
les documents WO-A-92 06653, DE-A-44 03 509, DE-A-31 23 460 
et WO-A-95 32008. 

20 

L 1 invention a done pour but de pallier les 
inconvenients de l f art anterieur precite. 

Ainsi, un objectif du procfede de l 1 invention est 

25 notamment de : 

- contrdler 1 1 interconnexion entre les macro-pores 
d'une ceramique synthetique, de fa<?on reproductible et 
Evolutive, afin notamment de permettre le passage des 
cellules osseuses et d' assurer ainsi une neoformation 

30 osseuse jusqu'au coeur du biomateriau, dans le cas d'une 
application a la substitution osseuse ; ce controle de 
1 ' interconnexion devant §tre effectu§ de maniSre homogene 
et jusqu'au coeur du substitut, quelque soit sa taille ; 
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- maitriser la porositE de la c6ramique ainsi que 
les dimensions des pores ; 

- rfealiser des cEramiques biocompatibles, la 
demande", pr6sentant des dimensions et une forme 

5 pr6d6finie. 

A cet effet, 1' invention propose un procede du type 
precite caract§ris6 par les Etapes successives suivante : 

a) construction d'un edifice d'elements porogenes ; 
10 b) thermo-f ormage de 1' Edifice de manidre a assurer 

une coalescence maitrisEe entre les Elements porogfenes ; 

c) impregnation de l 1 edifice avec une suspension de 
maniere a combler les espaces entre les elements 
porog&nes ; 

15 d) Elimination des Elements porogenes de maniere a 

generer la macro-porosite a diamdtre d 1 interconnexion 
maitrise. 

Plus precisement, suivant le procede de 
20 1' invention, on empile dans un reservoir des particules 
d'un composE organique porogene a faible expansion 
thermique, les particules presentant une forme 
pred§terminee. 

25 Afin de rEaliser un contact etroit entre les 

particules , et done de gEnErer 1 • interconnexion entre 
macro-pores, on assure un traitement de thermo-f ormage sur 
les particules, 

30 Cette operation a pour but d'atteindre la 

temperature de travail superieure k la temperature de 
transition vitreuse du compose organique afin de le placer 
dans son plateau caoutchoutique, en vue de realiser une 
soudure maitrisee entre ces particules. 
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La generation du pontage maltrise entr particules, 
et done de la future interconnexion contr61ee entre 
macropores, est due a la regulation du parametre temps de 
traitement de thermof ormage et du parametre temperature de 
traitement de thermof ormage. 

D'autres approches sont possibles si l'on desire 
reduire le temps de traitement. II est par exemple possible 
d'augmenter la temperature de travail (sans toutefois 
atteindre la temperature de decomposition du polymere) ou 
encore d'appliquer sur 1' edifice polymer ique (a une 
temperature super ieure a la temperature vitreuse) une 
pression afin d'accelerer le developpement de la soudure 
qui se forme. 

Une fois les connexions effectuees entre les 
particules, on extrait la structure monobloc formee par ces 
particules interconnects , apres refroidissement de la 
structure, pour la placer dans un moule poreux. 

Puis, les espaces entre les particules sont 
colmates par une poudre de phosphate de calcium en 
suspension en milieu aqueux, afin de constituer 1' armature 
ceramique du mater iau. 

Apres l 1 elimination de l'eau par la structure 
poreuse du moule, le produit obtenu est demoule puis traite 
thermiquement afin d'eliminer dans une premiere etape le 
compose organique, et done de generer la porosite du 
produit, puis dans une seconde etape, de densifier les 
parois de la ceramique. 

Suivant 1' invention, le compose organique est 
choisi notamment parroi les resines acryliques, telles que 
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Suivant l'inv ntion, le compose organique est 
choisi notamment parmi les resines acryliques, telles que 
notamment le polym6thylm6tacrylate (PMMA) , le 
polymfetacrylate (PMA) , le polystyrene, le polyethylene, ou 
5 analogue. 

En outre, dans un mode de realisation de 
l 1 invention, les particules prSsentent une forme g6n6rale 
sensiblement sphSrique. 

Suivant l 1 invention, le phosphate de calcium est 
choisi notamment parmi 1 'hydroxyapatite (HA) ou le 
phosphate tricalcique (TCP 13), ou analogue, ou leur 
melange. 

Le proc^de de l 1 invention permet ainsi d'obtenir 
une cSramique synthStique macro-poreuse dont 
1 • interconnexion entre macro-pores est parfaitement 
contraiSe et dont les pores presentent des dimensions 
contr61§es, et sont repartis en nombre et en surface de 
manifere predetermine. 

Plus precis£ment, le proced§ de l f invention permet 
une maitrise parfaite du diamfctre des pores spheriques, 
25 notamment entre 100 /im et 800 /xm avec des interconnexions 
parfaitement contr616es notamment entre 0,1 et 0,8 fois le 
diamfetre du macro-pore implique, et plus particulidrement 
entre 40 et 64 0 ^m. 

30 Par ailleurs, la maitrise des paramdtres tels que 

la temperature, la pression et la duree de traitement 
perm t le contrdle du diamfetre d' interconnexion. 



10 



15 



20 
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Une loi de redistribution du polymdre a une 
temperature superieure a la temperature de transition 
vitreuse, du type ecoulement visqueux, pour la formation 
des cols entre particules, regit la coalescence des 
5 particules et autorise ainsi la maitrise parfaite du 
diametre d 1 interconnexion final. 

Pour des raisons exp6rimentales de mise en oeuvre, 
on realise des cferamiques dont le diametre d • interconnexion 

10 entre les macro-pores est super ieur a 3 0 /xm. En 
consequence, pour chaque classe granulom6trique donnee de 
billes, il est possible d'ajuster precisement la 
coalescence et done 1 • interconnexion finale du produit. II 
est entendu que ces deux paramfetres sont distincts I'un de 

15 1' autre et peuvent etre ajustes de fa<?on independante . . 

L' invention permet egalement d*obtenir des 
ceramiques du type pr6cit6 de toutes les tailles, qu'elles 
soient faibles ou importantes (plusieurs cm 3 ) et presentant 
20 une resistance importante aux sollicitations mecaniques. 

En outre, ce procede permet egalement d'obtenir des 
ceramiques, pouvant etre des substituts osseux, de forme 
complexe et de porosite constante ou non. 

25 

Enfin, selon un autre aspect, 1 ' invention concerne 
une utilisation d'une telle ceramique en tant que substitut 
osseux. 

30 D'autres caracteristiques et avantages de 

1" invention ressortiront de la description qui suit en 
reference aux dessins et representations annexes. 
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La figure 1 reprfesente une vue en microscopie 
electronique montrant la coalescence de particules de 
polym&re. 

5 La figure 2 repr6sente une vue en microscopie 

electronique d'une structure monobloc forxnfee par les 
particules interconnect§es. 

Les figures 3 et 4 repr§sentent des vues en 
10 microscopie electronique de ceramiques comportant des pores 
de 500 /xm et dont les diamfctres d ' interconnexion sont 
respectivement de 100/zm et 200 /xm. 

La figure 5 repr£sente une vue en microscopie 
15 Electronique de particules ayant subi un traitement 
thermique a 150 °C. 

Les figures 6a a 6c sont des vues sch§matiques en 
perspective de modes de realisation de substituts osseux a 
20 renforcement m£canique p6riph6rique, 

Les figures 7a et 7b sont des vues schematiques en 
perspective de modes de realisation de substituts osseux a 
renforcement m6canique tubulaire. 

25 

Les figures 8a a 8d sont des vues schfematiques en 
perspective de substituts osseux montrant des applications 
possibles, notamment pour une osteotomie tibiale d 1 addition 
(figures 8a a 8c) . 

30 

Les figures 9a a 9c sont des micrographies optiques 
representant le substitut de la figure 8d, vu 
respectivement de dessus, cot§ et en coupe longitudinale. 
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Dans un mode de realisation particulier, la 
ceraroique macro-poreuse est pr6par6e & partir de particules 
de resines acryliques, telles que des particules de 
polymethylmetacrylate (PMMA) , empiiees dans un reservoir. 

5 

On peut egalement envisager d*utiliser des 
particules de polyethylene, de polymetacrylate ou de 
polystyrene. 

10 Le point commun entre ces composes est notamment 

leur caracteristique de porogdne. 

D'une manifere generale, on peut choisir tout 
compose organique presentant une faible expansion thermique 
15 pour 4viter la deterioration du compose lors d'un cycle 
thermique. 

On choisira par consequent un polymSre 
thermoplastique, apte au thermo-f ormage. 

20 

Par ailleurs, dans un mode de realisation 
particulier , on utilisera un polymere de structure au moins 
partiellement amorphe, de preference totalement amorphe, 
afin d'eviter une augmentation de volume trop importante 
25 lors du traitement thermique. ^ 

Enfin, 1' element porogfcne doit pouvoir se degrader 
a basse temperature avec un taux d'impuretes residuelles 
negligeable et des produits de decomposition non corrosifs. 

30 

Typiquement, le PMMA correspond a un compose 
pr6sentant 1* ensemble de ces caracteristiques. 
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Ainsi, dans la suite de la description, on fera 
reference a des particules de PMMA, 6tant entendu que tout 
autre compose ayant les caracteristiques prScitees peut 
etre utilise. 

5 

Les particules de PMMA utilisees se pr6sentent sous 
la forme de billes pouvant presenter des dimensions 
sensiblement identiques entre elles ou des dimensions 
differentes. 

10 

Dans ce dernier cas, on peut envisager de placer 
dans le fond du reservoir un certain nombre de billes de 
petite taille sur lesquelles reposent des billes de plus 
grosse taille. Une telle disposition permettra d'obtenir 
15 une ceramique presentant des porosit6s diffferentes. 

On peut egalement envisager de disposer dans le 
reservoir differentes couches de billes, le diamfetre des 
billes etant croissant au fur et a mesure de leur 
20 empilement. On obtient ainsi une ceramique a gradient de 
porositS. 

La forme spherique des particules de PMMA permet 
notamment d 1 assurer des contacts etroits et divers entre 
25 les particules, d f obtenir une porosite de morphologie 
homogene et de maitriser le volume poreux final de la 
ceramique. 

En effet, les particules de PMMA ont la 
3 0 particularity d'etre peu ou pas dfeformables, comme indiqu6 
pr§c6demment . 
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De ce fait, les pores du substitut obtenu 
pr6sentent des dimensions sensiblement identiques £ celles 
des particules. 

5 Les billes de PMMA utilis6es pr^sentent, dans un 

mode de realisation particulier, une granulomfetrie dorit la 
distribution s'6tend de quelques microns & 850 microns 
environ. 

10 Afin de contrSler les dimensions des macro-pores de 

la c6ramique obtenue, la poudre de PMMA subit au prealable 
un tamisage m6canique. 

A cet effet, la poudre de PMMA est passee entre des 
15 tamis d'ouverture de mailles diff6rentes, de manifere a 
obtenir des lots de poudre de classes granulometriques 
relativement Stroites. 

On peut ainsi s^lectionner des classes 
20 granulometriques allant de 0 a 100 /ra, de 100 a 200 /un, de 
200 a 300 jzm, de 400 Sl 500 pm, de 500 a 600 Mm, de 600 & 
700 pm, ou de 700 & 850 fxm. 

II est entendu que des classes granulometriques 
25 plus etroites -par exemple de 190 a 200 /ra- peuvent etre 
s§lectionnees. 

II est a noter que certaines des billes de PMMA 
peuvent §tre creuses. 

30 

II est entendu que le nombre> la forme et la 
repartition d s particules utilises est fonction de la 
forme du moule et de la c§ramique que l*"on souhaite 
obtenir. 



WO 98/34654 



11 



PCT/FR98/00213 



Le reservoir destine a recevoir les particules de 
compose organique doit pouvoir resister au inoins a la 
temperature de degradation thermique dudit compose. 

Dans le cas present ou une resine acrylique",' et 
plus particulierement le PMMA, est utilisee, cette 
temperature est de l'ordre de 200 °C. 

Ainsi, le reservoir est par exemple metallique, 
ceramique, ou polymer ique. 

Dans une seconde etape, on assure un traitement de 
thermo-formage sur les particules de PMMA afin d' assurer 
une coalescence entre lesdites particules. 

En effet, un polymere amorphe, tel que notamment le 
PMMA, prend une consistance caoutchoutique a une 
temperature superieure a la temperature de transition 
vitreuse T v dudit polymere. 

On rappellera que la temperature de transition 
vitreuse du PMMA est de l'ordre de 110°C. 

Aussi, a une temperature superieure a la 
temperature de transition vitreuse, le polymere subit des 
modifications de ses macro-molecules pour arriver a la 
consistance caoutchoutique proche de l'etat visqueux. Le 
polymere est alors facilement modelable. 

Dans cet etat de plasticite plus ou moins important 
de la matiere, un contact des particules les unes avec les 
autres permet, par d s mecanismes de diffusion, un 
enchevetrement au moins partiel de certaines des macro- 
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molecules contenues dans les different s particules, 
aboutissant au soudage de celles-ci. 

Une fois que l f 6tat souhaite est obtenu, il est 
5 fixe par simple retour a temperature ambiante. 

En effet, la viscosity du materiau obtenu augmente 
ensuite progressivement lorsque la temperature decrolt. 

10 Le proc6d6 de thermo-f ormage consiste, d'une 

manidre g6n6rale, k chauffer, de fagon homogene, les 
particules, prises dans leur ensemble ou a leur surface, & 
une temperature super ieure a la temperature de transition 
vitreuse du compose organique. 

15 

Le traitement de thermo-f ormage du PMMA peut se 
decomposer selon les etapes suivantes : 

- prechauffage du reservoir a vide, a une 
temperature sup6rieure a celle de la transition vitreuse du 

20 PMMA, en 1 'occurrence sup6rieure a environ 110°C ; 

- introduction des billes de PMMA dans le 
reservoir ; 

- f ormage et soudage des billes jusqu'a la fin du 
ref roidissement ; 

25 - ref roidissement & la temperature ambiante . 

Suivant un autre mode de realisation, on peut 
prevoir de ne pas prechauffer le reservoir a vide mais de 
le chauffer une fois rempli. 

30 

La technique de thermo-f ormage de ces elements 
porogfcnes est reproductible et egalement applicable a des 
edifices de grande surface (plusieurs dizaines de 
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centimetres carre et de gros volume (plusi urs dizaines de 
centimetres cubes) • 

L'efficacite du processus pour une maltrise du 
5 diametre d 1 interconnexion est essentiellement controiee par 
la diffusion, la quality de la soudure va dependre dfe la 
temperature, du temps et de 1' intensity du contact entre 
particules. 

10 Afin de determiner la temperature optimale de 

fagonnage du polymSre, les billes de PMMA sont introduites 
dans un reservoir metallique prealablement chauffe par 
exeliiple aux differentes temperatures de traitement. 

15 Ces temperatures, superieures a la temperature de 

transition vitreuse, sont egales respect ivement a 120°C, 
150°C, 180°C / et 200°C. 

Ces essais ont permis de suivre Involution du 
20 pontage entre billes en fonction de la duree de 
thermoformage. Cette analyse est effectuee par microscopie 
electronique a balayage. 

Ces essais sont effectues, dans un premier temps, 
25 sur des billes de PMMA de distribution granulometrique 
comprise entre 500 et 600 /m. Pour chaque manipulation, un 
poids constant de billes egal a 5 grammes est introduit 
dans un reservoir cylindrique de diamfetre de 26 
millimetres. 

30 

Pour une temperature de traitement egale a 120 °C et 
des durees de chauffage superieures a 20 heures, les billes 
ne manifestent aucune cohesion entre elles. Cette 
temperature paralt insuffisante pour permettre dans les 
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d§lais consid6r#s une diffusion et un pontage suffisant 
entre les billes de polymdre. 

Cette cohesion entre particules devient apparente £ 

5 une temperature de 150°C (voir la figure 5 oH les 

particules de diamfetre compris entre 500 et 600 fim ont subi 
un traitement a 150°C pendant 16 heures) . 

Cependant, des temps importants sont n&cessaires 
10 afin d^tablir une soudure correcte entre les particules de 
PMMA. L' analyse par microscopie 61ectronique a balayage 
d'Schantillons trait£s 16 heures permet de visualiser 
l'empreinte entre les billes et done d'evaluer l'efficacite 
de l f operation de thermo-f ormage. 

15 

Cette empreinte correspond a la future 
interconnexion entre les macropores de la bioc£ramique* 
Dans le cas present, cette trace demeure discrite et d'un 
diam&tre estim§ a 100 pm. 

20 

Une temperature d'essai de 180°C permet, pour de 
faibles dur£es de traitement, un pontage significatif entre 
les billes, 

25 Les* particules de PMMA thermo-f ormees forment ainsi 

une structure monobloc comportant un certain nombre 
d'espaces entre les billes (voir figures 1 et 2). 

On extrait ensuite cette structure monobloc du 
30 reservoir pour la placer dans un moule poreux. 

Ce moule est, dans le present mode de realisation, 
en plStre* 
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On peut fegalement envisager d'utiliser un moule en 
cferamique, en m§tal ou en resine, ou analogue. 

Les espaces entre billes sont alors remplis, 
5 impregnfes par une suspension dense a base de phosphate de 
calcium en milieu aqueux. 

Cette suspension, ou barbotine, comporte de 
l'hydroxyapatite (HA) ou du phosphate tricalcique (TCP R) , 
10 ou bien leur melange jusqu'i hauteur de 100 % chacun. 

La suspension, ainsi constitute de poudre et d'eau, 
va peu a peu secher autour de la structure monobloc grace a 
des ph6nomenes de depression capillaire g€n6res par la 
15 porosite du plStre. 

Un produit "cru" , melange biphase de c£ramique et 
de billes de polymere, est alors obtenu. 

20 Dans un mode de realisation particulier de 

1' invention, le moule comporte, dans ses parois, une 
reserve contenant une quant ite suffisante de barbotine. 

Cette rfeserve permet d'imprfegner en continu la 
25 structure monobloc de mani&re que tous les espaces soient 
parfaitement combl§s, et ce, jusqu'au sechage de la 
barbotine. Cette reserve est utiliste en combinaison avec 
le coulage de la barbotine. 



30 



Lors du coulage de la suspension, une etape de 
def loculation est realiste pour parvenir a une 
d6sagglom6ration optimale de la suspension. 
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La d6f loculation d'une suspension de phosphate de 
calcium, par exemple d'hydroxyapatite, est assurfee par un 
poly61ectrolyte de type carboxylate, largement utilise en 
ceramurgie : le polyacrylate d •ammonium (PaA) . 

5 

A partir de conditions d6termin6es (0,6% de PaA, pH 
11) , dif fferentes suspensions ont 6t6 test6es avec des 
teneurs en HA croissantes, soit 82%, 84% et 86%. 

10 Les viscositfis de ces barbotines sont ensuite 

dfeterminees a un gradient de vitesse de 100 s"* 1 . 

Les result at s montrent qu'une suspension a 82% de 
matiSre sfeche possfede une viscosite relativement faible qui 
15 permet un remplissage total des interstices presents . entre 
les spheres de PMMA. 

II est entendu que des suspensions moins 
concentrees en taux de matifere sfeche peuvent §tre utilisees 
20 notamment pour diminuer la viscosity et faciliter 
1 1 impregnation de la structure polymer ique. 

Le produit "cru" obtenu est ensuite demouie. 

25 Puis, afin de genSrer une porosite, le produit 

"cru" subit un traitement thermique a basse temperature, 
mais superieure a la temperature de degradation thermique 
du compose utilise (environ 200°C dans le cas present) . 

3 0 Dans le present mode de realisation, la temperature 

de ce traitement est inferieure a 300°C environ. 
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C traitem nt thermique va done permettre 
d'€liminer les billes en brtilant toutes les matidres 
organiques et done de g6n6rer des vides k leur emplacement. 

5 Enfin, pour augmenter la cohesion et la rigidity du 

produit, celui-ci subit un traitement thermique de frittage 
& une temperature comprise entre 1.100°C et 1.300°C. 

Une ceramique macro-poreuse aux interconnexions 
10 maitrisfees est ainsi obtenue et peut etre destinee a la 
substitution osseuse. 

Les figures 3 et 4 illustrent bien la maitrise et 
la croissance du diamdtre d* interconnexion (petits trous 
15 noirs) pour une porositfi de 500 Mm. 

II est entendu que le moule en piatre peut 
presenter diff6rentes formes, qu'elles soient simples ou 
complexes. 

20 

Ainsi, il peut presenter par exemple une forme 
sensiblement parall616pip§dique ou cylindrique, s'agissant 
des formes simples. 

25 En outre, on peut prevoir de menager a l'interieur 

d ! un tel moule des parois de formes diverses, de maniere a 
obtenir une ceramique de forme complexe. 

II est en effet entendu que la forme du moule en 
30 plStre determine celle de la ceramique a realiser. 

Les figures 6a a 9c montrent des exemples de 
configuration complexe de la ceramiqu obtenue, et done du 
moule. 
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On peut ainsi pr&voir des parties denses permettant 
un renforcement mfecanique de certaines zones du substitut. 

5 L 1 6difi.ce polymferique ne comporte pas alors de 

billes a l'endroit ovi la (les) partie(s) dense(s)' est 
(sont) souhait6e(s) . 

Sur les figures 6a a 6c , les parties D les plus 
10 denses sont situ6es & la peripherie du substitut, qu'il 
soit parall616pip6dique (figures 6a et 6b) ou cylindrique 
(figure 6c) . 

On peut 6galement envisager des parties denses 
15 insferSes entre des parties macro-poreuses (non repr6sent6) . 

En outre, les figures 7a et 7b montrent un mode de 
realisation de substitut cylindrique comportant une partie 
dense D, une partie macro-poreuse M et une partie creuse C. 

20 

Sur la figure 7a, la partie dense D est ins6r§e 
entre 1a partie creuse C et la partie macro-poreuse M, 
tandis que sur la figure 7b, la partie dense est situee a 
la periph6rie du substitut. 

25 

Enfin, les figures 8a h 8c montrent des substituts 
de forme complexe, dits en forme de "coin", o\X les parties 
denses, ou micro-poreuses , sont representees en D et les 
parties macro-poreuses en M. 

30 

Dans ces modes de realisation, les parties M sont 
intercal6es entre les parties D. 
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De tels substituts peuvent par exemple §tre 
utilises dans des cas d'ostfeotomie tibiale d 1 addition. 

La figure 8d, ainsi que les figures 9a a 9c, 
5 reprfesentent un substitut de forme g6n6rale tronconique 
comportant une partie dense D interne de forme geni&rale 
cylindrique et une partie poreuse externe sensiblement 
tronconique. 

10 Les parties denses D sont obtenues par exemple en 

generant une porosite plus faible, par exemple, en 
utilisant des particules de tailles infferieures. 

La resistance du substitut -et done sa density- 
15 peut etre egalement renforcee en augmentant les espaces 
entre les particules, de mani£re a augmenter la quantite de 
barbotine impregn6e, ou en supprimant les particules dans 
certaines zones et en remplissant ces zones de barbotine. 

20 Bien entendu, 1' invention n'est pas limit6e aux 

modes de realisation qui viennent d f Stre decrits. 



25 



On peut en effet, envisager d*autres formes de 
ceramique et done de moule, ou d'autres formes de 
particules. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de preparation d'une ceramique 
synthetique macro-poreuse destin6e notamment a la 
substitution osseuse, presentant une porosite, une taille 
de pores et une dimension d' interconnexion controlees, 
caracterise en ce qu'il comprend successivement les etapes 
suivantes : 

1) construction d'un Edifice d'616ments porogenes ; 

2) thermo-f ormage de l 1 Edifice de mani&re a assurer 
une coalescence maitrisee entre les elements porogenes ; 

3) impregnation de l 1 edifice avec une suspension de 
mani&re a combler les espaces entre les elements 
porogenes ; 

4) elimination des elements porogenes de maniere a 
generer la macro-porosite a diametre d 1 interconnexion 
maitrise. 

2. Proc6d§ selon la revendication 1, caracteris6 
20 par les etapes successives suivantes : 

a) on empile, dans un reservoir, des particules d'un 
compose organique porogene, les particules ayant une forme 
predeterminee ; 

b) on assure un traitement de thermo-f ormage sur 
25 lesdites particules, pour assurer une coalescence entre 

lesdites particules, a une temperature superieure a celle 
de la transition vitreuse du compose organique ; 

c) on extra it les particules thermo-f ormees du 
reservoir et on les place dans un moule poreux ; 

30 d)on coule une suspension a base de phosphate de 

calcium, ou analogue, en milieu aqueux au travers des 
particules, la suspension remplissant les espaces entre 
lesdites particules ; 
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e) une fois que le moule poreux a absorb^ l'eau en 
exc6dent, on demoule le produit obtenu ; 

f ) on assure un traitement thermique de d61iantage, 
pour brOler toutes les matiSres organiques, et generer la 

5 porosite du produit ; 

g) on chauf f e le produit a une temperature 
suffisante pour le frittage et done la consolidation du 
produit. 

3. Proc6d6 selon la revendication 2, caracterise en 
ce que l'6tape b) de thermo-f ormage consiste a chauffer , de 
fagon homogfcne, les elements porogfcnes, pris dans leur 
ensemble ou a leur surface, a une temperature super ieure a 
la temperature de transition vitreuse du compose organique. 

4 . Proc6d§ selon la revendication 2 ou 3 , 
caracterise en ce que l*6tape b) de thermo-f ormage comporte 
les etapes suivantes : 

- prechauffage du reservoir a vide, a une 
temperature superieure a celle de la transition vitreuse du 
compose organique ; 

- introduction des particules de compose organique 

dans le reservoir ; 

- f ormage et soudage des particules jusqu'S la fin 
du refroidissement ; 

- refroidissement a la temperature ambiante. 

5. Proc6de selon l'une quelconque des revendications 
2 a 4, caracterise en ce que le compost organique est un 

30 polymSre thermoplastique apte au thermo-f ormage, 

6. Procede selon la revendication 5, caracterise en 
ce que le compose organique est de structure au moins 
partiellement amorphe, de preference amorphe. 
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7. Proc6d£ selon I'une quelconque des 
revendications 2 a 6, caracterise en ce que le compose 
organique est choisi notamment parxni les resines 
acryliques, telles que le polymethylmetacrylate (PMMA) , le 

5 polymetracrylate (PMA) , le polystyrene, le polyethylene, ou 
analogue. 

8. Proc6de selon l'une des revendications 2 a 7, 
caracterise en ce que I'etape a) est realisfee a l'aide de 

10 particules presentant une forme gen6rale sensiblement 
sph6rique. 

9. Proc6de selon l'une quelconque des revendications 
2 a 8, caracterise en ce que le phosphate de calcium est 

15 choisi notamment parmi 1 'hydroxyapatite (HA) ou le 
phosphate tricalcique (TCP R) , ou analogue, ou leur 
melange. 

10. Proc6de selon l ! une quelconque des 
20 revendications 2 & 9, caracterise en ce que le traitement 

thermique de I'etape f) est effectue a une temperature 
superieure ou egale a la temperature de degradation 
thermique du compose organique. 

25 ll.Proc6d6 selon l'une quelconque des 

revendications 2 a 10, caracterise en ce que le traitement 
thermique de I'etape g) est realise a une temperature de 
l'ordre de 1.000°C a 1.300°C. 

30 12. Proc6de selon l'une quelconque des 

revendications 2 a 11, caracterise en ce que le reservoir 
est metallique, c6ramique, polymerique ou en tout autre 
matferiau resistant au moins a la temperature de degradation 
thermique du compose organique utilise. 
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13. Proc6d6 selon I'une quelconque des 
revendications 2 a 12, caract6ris6 en ce que le moule 
poreux presente une forme particulifere predetermine 

5 correspondant k celle de la ceramique a rfealiser. 

14. Proc6de selon l'une quelconque des 
revendications 2 a 13, caractferise en ce que le moule 
poreux est choisi notamment parmi les moules en piatre, 

10 ceramique, m6tal ou resine. 

15. Ceramique synthfetique macro-poreuse, 
caract§ris§e en ce qu'elle est obtenue par la mise en 
oeuvre du proc6d£ selon I'une des revendications 1 a 14. 

15 

16. Ceramique synth^tique macro-poreuse selon la 
revendication 15, caract6ris§e en ce qu'elle comporte des 
pores de dimensions contr616es, r6partis en nombre et en 
surface de mani&re pr6d6termin6e, et dont 1 ■ interconnexion 

20 entre pores est maitrisfee. 

17. Ceramique synthStique selon la revendication 15 
ou 16, caracterisee en ce que le diamStre des pores est 
compris entre 100 et 800 pm et le diametre d • interconnexion 

25 est compris entre 40 et 640 pm. 

18. Ceramique synth6tique selon la revendication 16 
ou 17, caractferisee en ce qu'elle presente une structure a 
gradient de porositfe, comportant ou non des parties denses. 

30 

19. Ceramique synthetique selon l'une quelconque des 
revendications 15 a 18, caractSrisfee en ce qu'elle est un 
substitut osseux. 



WO 98/34654 



24 



PCT/FR98/00213 



20. Utilisation d'une ceramique synthetique selon 
l'une quelconque des revendications 15 a 19 eh tant que 
substitut osseux. 
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figure 2 
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figure 4 
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